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4,4M"tethylen-bis (cyclohexylisocyanat ) -isomeren- Gemisch 



Die Erfindung bezieht sich auf Gemische von 4,4 f -Methy- 
1 n-bis (cyclohexylisocyanat ) -Isomeren. 

Es gilt aeit langem ala sehr erwllnscht, gewiaae technlsche 
Materialien, Insbesondere Diiaocyanate, in einer unter 
normalen Bedingungen der Temperatur und de8 Drucka flUaaigen 
Form verfUgbar zu haben, da ma hierdurch raOglich iat, die 
Materialien mlt Hilfe von Pumpen zu handhaben, ohne dafl ea 
notwendig iat, beheizte Lagereinrichtungen und Pumpleitungen 
zt^feratellen, die teuer und unzweckni&flig aind und h&uTig zu 
einer Sch&digung, z.B. Verfttrbung, der erhitzten Materialien 
und/oder ihrer Reaktionsprodukte fUhren. 

Diiaooyanate aind allgemein bekannte techniache Materialien, 
di ira allgemeinen duroh Phosgenierung dea entaprechenden 
Dlamlna hergeatellt und hauptsttchlich fUr die Heratellung 
von Polyurethanderivaten durch Umaetzung der Iaocyanat- 
gruppen mit den Hydroxy lgruppen einea Polyttthera oder Poly- 
eatera und/oder fUr die Heratellung von Polyharnatof fderi- 
vaten durch Umaetzung der Iaooyanatgruppen mlt Waaaer oder 
Diaminen verwendet werden. 4 # 4 1 -Methylen-bi8 (cyclohexyliso- 
cyanat) lat elne bekannte aliphatlache feste Verbindung und 
kann durch Ubllche Phoagenierung von 4, 4 • -Methyl n-bia(cyclo- 
hexylamin), z.B. naoh in m Phoagenierungaverfahren der in 
der USA-Patent schri ft 2 822 373 b achriebenen Art, herge- 
at lit warden* 4,4 , -Methylen-bia(cyclohexylamin) aelbat kann 
In dr 1 aterioiaorneren Pormen yorll gen, dl ala ol8,cia- # 
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trans- und cis , trans-Isomere bezeichnet werden und ausfuhr- 
lich in den USA-Patentschrif ten 2 606 925, 2 494 563, 
2 606 924, 3 153 088 und 3 155 724 beschrieben sind. Es 
handelt sich dabei um verschiedene Kombinationen dieser 
4,4*-Methylen-bis (cyclohexylamin) -Isomeren und Vcrfahren zur 
Herstellung von bestimraten Isomeren und deren Kombinationen. 

Gegenstand der Erfindung ist ein aLs sogenanntes 2o % trans, 
trans-lsomeres bezeichnetes , aus 4 , 4 • -Methylen-bis (cyclo- 
hexylisocyanat) -Isomeren bestehendes Gemisch, das 15 - 17 
Gew,-% des trans, trans- Isomeren, 4 <3ew.-% des cis,cis-Iso- 
meren und 76 Gew.-% des cis , trans-Isomeren enthalt. Dieses 
als 2o % trans, trans-lsomeres bezeichnete 4 , 4* -Methylen-bis- 
(cyclohexylisocyanat) -Isomerengemisch kann durch Ubliche 
Phosgenierung der entsprechenden Diamine mit der Zusammen- 
setzung 15 bis 17 % trans, trans-Isomere, 4 % cis, cis-Isomere 
und 76 % cis, trans-Isomere oder durch Mischen der reinen 
Isomeren in den angegebenen MengenverhHltnissen hergestellt 
werden. 

Die neuen erf indungsgeraaBen Materialien sind hauptsachlich 
ala bequeme Ausgangsmateriallen fUr die Herstellung von Poly- 
urethanen und/oder Polyharnstof fen vorgesehen. NatUrllch 
kttnnen geringe Mengen von Nebenprodukten der Phosgenierung 
land Verunreinigungen in gewissen Fallen bei Verwendung fUr 
dlese Zweeke in Kauf genomraen werden, z.B. die Nebenprodukte 
und Verunreinigungen in rohen oder undestillierten Gemischen 
von 4,V-Methylen-bis(cyclohexylisocyanat)-Isomeren, die 
duroh Phosgenierung erhalten werden, einschliefilioh eines 
Materials, wie 2, V-Dl-(iaocyanat-oyclohexyl)-m«than, das 
durch Phosgenierung der geringen Menge des entsprechenden 
Diamins gebildet wird, daa in dera Diamingeralsch vorhanden ist; 
das der Phosgenierung ur.terworfen ist. 

In d m fo\g nd n B ispiel beziehen sich die Mengenangaben 
uf daa Gewicht, falls nicht anders angegeben. 
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Beispiel 

45 Telle elnes aus Isomeren von 4,4* -Methylen-bis(cyclo- 
hexylamin) bestehenden Gemisches, das etwa 15 bis 17 % des 
trans, trans-Isomeren, 4 % des cis, cis-Isomeren, 76 # des 
els, trans-Isomeren und 4 56 2,4* -Dl- (arninocyclohexyl )raethan 
enthfeLlt, in etwa 423 Teilen o-Dichlorbenzol werden in ein 
gut bewegtes Reaktionsgef&B gegeben. Unter die OberflKche 
der PlUssigkeit wird Chlorwasserstof f eingeftihrt, und zwar 
2 Stunden in einer Menge von 7 Teilen/Stunde und eine wei- 
tere Stunde in einer Menge von 3 Teilen/Stunde, wfihrend 
die Teraperatur bei 65 bis 8o°C gehalten wird. Dann wird 
Phosgen in einer Menge von sttlndlich 8,5 Teilen eingefUhrt, 
wKhrend die Reaktionsraasse mdglichst schnell auf 150°C er- 
hitzt und zwei Stunden bei 150°C gehalten, dann auf 160°C 
erhitzt und 2,5 Stunden bei dieser Tempera tur gehalten und 
abschlieflend auf 170°C erhitzt und 5 Stunden bei dieser 
Tempera tur gehalten wird. Die erhaltene Masse wird durch 
langsame Einflihrung von Stickstof f auf 50°C oder darunter ge 
kllhlt* Ein Teil der Phosgenierungsmasse wird zur Entfernun^ 
des als Losungsinittel vex rfendeten o-Dichlorbenzols unter 
vermindertern Druck destilliert, wobei fllissiges 4,4 f -Methy- 
len-bis(cyclohexylisocyanat ) erhalten wird, das bezogen auf 
den Isocyanatgehalt, eine Reinheit von 99#5 % hat und bei 
etwa l66°C/0,7 mm Hg siedet. Wenn die PlUssigkeit l&ngere 
Zeit bei etwa 24°C gehalten wird, sind keine Anzeichen einer 
Kristallisation f estzustellen. 
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PatentansprUche 



y Als 2o % trans , trans-Isomeres bezeichnetes 4,4* -Me- 

thylen-bis (cyclohexylisocyanat) -Isomerengemisch, enthaltend 
15 bis 17 Gew.-% des trans , trans-Isomeren, 4 Gew.-% des 
cis f cls-I^oraeren und 76 Gew.-% des cis , trans-Isoroeren, 

2. Als 2o % trans , trans-Isomeres bezeichnetes 4 f 4*-Me- 

thylen-bis (cyclohexylisocyanat) -Isomerengemisch/ herge- 
stellt aus den entsprechenden Diaminen der Zusammensetzung 
15 bis 17 % trans, trans-Isomere, 4 % cis, cis-Isomere und 
76 % cis, trans-Isomere. 
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